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Pedložená disertaní práce se zabývá prekoncentrací stopových kov z reálných vzork
životního prostedí. Kovy byly vybrány z hlediska jejich toxicity vi živým organismm a také 
z hlediska koncentraní hladiny jejich výskytu ve vzorcích životního prostedí. Dle tchto 
kritérií byly vybrány tyto analyty: Be, V, Co, Ni, Y, Cd, Pb, Th a U. Kovy se v pírod vyskytují 
pirozen ve form rzných komplex, hornin a minerál. Do ostatních složek životního 
prostedí se dostávají pirozenými procesy jako je zvtrávání a vyluhování tchto hornin. 
Další a významnou cestou je antropogenní innost. Nejvýznamnjším zdrojem zneištní 
jsou rzné tžby rud a jejich následné zpracovaní, istiky odpadních vod, zpracování 
odpad a jiné. 
Jelikož se tyto stopové prvky v pírod vyskytují ve velmi nízkých koncentracích, je velice 
obtížné je stanovit i moderními spektrometrickými metodami, jakými jsou atomová absorpní 
spektrometrie (AAS) nebo atomová emisní spektrometrie s indukn vázaným plazmatem 
(ICP-OES). Limitace jejich stanovení není však omezena pouze nedostatenou citlivostí 
analytických metod, ale i vysokým obsahem matriních prvk v reálných vzorcích. Z tchto 
dvod je prekoncentrace a separace stopových prvk velice dležitá a nezbytná. Dnes se 
bžn používá i hmotnostní spektrometrie s indukn vázaným plazmatem (ICP-MS), která 
má výrazn vyšší citlivost než výše uvedené metody, avšak tato metoda je velice nároná 
jak z hlediska dokonalého ovládání pístroje operátorem, tak z hlediska finanních náklad
na pouhý provoz pístroje. 
Pro prekoncentraci a separaci kov se používají rzné techniky: extrakce kapalina-
kapalina, extrakce tuhou fází (SPE), koprecipitace, iontová výmna, flotace, iontov vtištné 
polymery. V porovnání s ostatními metodami se SPE vyznauje nkolika výhodami – metoda 
má vysoký prekoncentraní faktor, dochází k nižší tvorb odpadních materiál, má nižší 
matriní efekty, používá mén toxických rozpouštdel pi extrakci, dále se vyznauje nižší 
asovou i finanní nároností, možností optovného použití sorbentu a možností jeho 
regenerace. Postup prekoncentrace spoívá ve tyech po sob jdoucích krocích, 
kondicionace sorbentu, sorpce, promytí sorbentu a eluce analyt [1-7]. Pro tento postup jsou 
využívány rzné druhy sorbent [1], založené na anorganické [11,13-15] i organické bázi 
[12,16]. V poslední dob jsou sorbenty modifikovány rznými organickými inidly, aby bylo 
dosaženo vyšší selektivity vi sledovanému analytu a vyšší sorpní kapacity sorbentu. 
Modifikace sorbentu mže být provedena nkolika rznými mechanizmy: chemickou 
inkorporací organického inidla do struktury sorbentu, využitím adsorpce i iontopárového 
mechanizmu v povrchových vrstvách sorbentu [8-10]. 
Tato práce je detailn zamena na studium prekoncentrace a separace stopových prvk
Be, V, Co, Ni, Y, Cd, Pb, Th a U za použití pevných modifikovaných sorbent se zamením 
pouze na sorbenty typu Silikagel (Silikagel-C18, Silikagel-C8, Silikagel-Fenyl, Silikagel) a 
Amberlity (Strata SDB-L, XAD-16 a XAD-7).  Optimální postup pro vybraný sorbent byl 
aplikován na reálné vzorky vod. Pehled prací zabývající se prekoncentrací výše uvedených 






































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































VYBRANÉ PODSTATNÉ VÝSLEDKY DIZERTANÍ PRÁCE 
V této kapitole jsou uvedeny pouze vybrané výsledky dizertaní práce, celkový rozsah je 
zejmý ze závru této práce. 
2. Optimalizace metody pro stanovení 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb, 
232Th a 238U pomocí ICP-MS 
Pi výbru vhodných izotop sledovaných analyt pro analýzu pomocí ICP-MS (Agilent 
7500ce, Agilent Technologies, Japonsko) byl brán zetel pedevším na jeho pírodní 
zastoupení a na možné polyatomické interference. Po zvážení tchto faktor byly vybrány 
následující izotopy 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb (u olova byly meny vždy ti izotopy 
206Pb, 207Pb, 208Pb, ale pro jednoduchost a pehlednost je dále v textu uvádn pouze izotop 
208U), 232Th a 238U. Základní provozní parametry byly nastaveny takto: píkon do plazmatu 
1500 W a hloubka vzorkování 8 mm. Tí kanálovou peristaltickou pumpou byl roztok vzorku 
erpán rychlostí 0,4 ml⋅min-1. Koncentrický zmlžova MicroMist® pracuje optimáln
pi prtoku kolem 1,1 l⋅min-1, proto byl prtok argonu nastaven na 0,9 l⋅min-1 s dodateným 
prtokem argonu 0,25 l⋅min-1. Teplota mlžné komory byla nastavena na 2 °C. Pro potlaení 
nestabilit mení byl použit roztok vnitních standard o koncetraci 200 µg⋅l-1 každého prvku: 
6Li pro 9Be, 45Sc (51V), 72Ge (59Co, 60Ni, 89Y), 103Rh (111Cd), 209Bi (206Pb, 207Pb, 208Pb, 232Th, 
238U). Roztok vnitních standard byl dávkován do vzorku pomocí dalšího kanálu peristaltické 
pumpy a spolen se vzorkem byl zmlžován.
3. Optimální podmínky sorpce analyt na sorbentu Silikagel-C18
Po optimalizaci všech parametr sorpce (vliv pH, tenzidu, eluní smsi a organických 
inidel) mohly být sestaveny optimální podmínky pro sorpci sledovaných analyt na 
nepolárním sorbentu typu Silikagel-C18. Nejvhodnjší postup pro kondicionaci je 10 ml 
ethanolu, 10 ml destilované vody upravené na píslušné pH (6 nebo 8), 10 ml 510-4 moll-1
roztoku tenzidu Zephyraminu s taktéž upravenou hodnotou pH (6 nebo 8). Pro samotnou 
sorpci analyt je optimální roztok o celkovém objemu 50 ml s ptinásobným hmotnostním 
nadbytkem organického inidla ALS (900 µg·l-1). Následn byla kolonka se sorbentem vždy 
propláchnuta 20 ml destilované vody. Zachycené analyty byly eluovány smsí ethanolu 
a acetonu v pomru 1:1 v prostedí 1 mol·l-1 HCl. Jelikož organická rozpouštdla ruší 
stanovení pomocí ICP-MS, musel být eluát ped samotným mením odpaen na teflonových 
miskách pod infraervenou lampou na zbytkový objem 1-2 ml, který byl poté kvantitativn
peveden do odmrné baky a doplnn na objem 10 ml destilovanou vodou.    
3.1. Aplikace stanovení sledovaných analyt na vybrané vzorky reálných 
vod 
Pro studium sorpce sledovaných analyt na reálných vzorcích vod, byly využity získané 
pedchozí poznatky na sorbentu Silikagel-C18 pro pt reálných vzork vod. 
23 
Jednalo se o následující vzorky, voda z vysokohorského plesa s pedpokládaným nízkým 
obsahem polutant. Druhý byl vzorek odebraný z brnnského vodovodního ádu. Další ti 
vzorky byly získány z provozu, kde dochází k tžb a zpracování uranových rud. Jeden 
vzorek pochází z Turonské zvodn, která je významným zdrojem podzemní vody, která 
mže být do budoucna použita jako zdroj pitné vody pro místní oblast. Tato zvode se 
nachází nad Cenomanskou zvodní, ve které probíhá chemická težba uranu, která je nyní již 
u útlumu. Tyto dv zvodn jsou od sebe oddleny nepropustným podložím. Jelikož bylo 
nutné vodu obohacenou uranem z Cenomaské zvodn dostat na povrch k jejímu dalšímu 
zpracování, musely být k tomuto úelu z povrchu navrtány vrty, které v první ad procházejí 
Turonskou zvodní a následn pes nepropustné podloží až do zvodn Cenomanské. Proto je 
Turonská zvode neustále kontrolována, zda-li nedochází k její kontaminaci vodami ze 
zvodn Cenomanské. Další vzorek je z retenní nádrže, kde jsou shromažovány již 
vyištné vody z provozu chemické tžby ped samotným vypuštním do místní vodotee. 
Poslední vzorek je pak z místní eky Plounice, kam jsou posléze vypouštny vyištné vody 
z provozu chemické tžby. Podrobný popis vzork je uveden v experimentální ásti této 
práce. 
Z dvodu pesnjšího pohledu na testované vody byly u tchto vzork stanoveny obsahy 
jak makroprvk (Na+, K+, Ca2+, Mg2+, Al3+ a Fe3+), tak i sledovaných analyt. Analýza byla 
provedena pomocí pístroje ICP-MS. Všechny vzorky vod byly okyseleny pomocí kyseliny 
dusiné na koncentraci 0,5%. Výsledky obsahu jednotlivých makroprvk ve vzorcích vod 
jsou uvedeny v tabulce . 10.
Tabulka 10: Pehled obsahu makroprvk v testovaných reálných vzorcích vod 
c (mg·l-1) Na+ Mg2+ Al3+ K+ Ca2+ Fe3+
1 0,498±0,002 0,062±0,002 0,0127±0,0004 0,191±0,001 0,603±0,011 0,0004±0,0001 
2 2,671±0,022 3,581±0,021 0,0008±0,0002 2,084±0,006 113,733±0,579 0,0149±0,0002 
3 30,573±0,143 3,351±0,010 0,0048±0,0002 11,310±0,104 199,133±1,668 0,0260±0,0015 
4 41,723±0,180 14,467±0,071 0,0114±0,0004 18,734±0,019 42,593±0,158 0,0040±0,0001 
5 3,076±0,025 0,0303±0,0002 0,0018±0,0001 1,036±0,001 0,451±0,008 0,0044±0,0001
1 – vzorek z vysokohorského plesa, 2 – vzorek z brnnského vodovodního ádu, 3 – vzorek 
z eky Plounice, 4 – vzorek z Turonské zvodn, 5 – vzorek z Retenní nádrže 
V následující tabulce . 11 jsou uvedeny výsledky návratností pro sledované analyty 
v reálných vzorcích vod. Sorpce byly provedeny na Silikagelu-C18, jelikož z testovaných 
druh Silikagel, zde bylo dosaženo nejlepších výsledk návratností sorpce pro vtšinu 
sledovaných analyt. Vedle každého analytu je vždy uvedeno pH, pi nmž byla sorpce 
provedena. Následuje návratnost sorpce za optimálních podmínek provedených 
v destilované vod, jelikož u nkterých analyt nebylo pes veškeré snahy dosaženo 
kvantitativní sorpce, jsou zde uvedeny maximální dosažené hodnoty optimálního sorpního 
postupu na Silikagelu-C18. Následuje sloupec s koncentracemi analyt zjištnými pímou 
analýzou vzork vod pouze po jejich okyselení kyselinou dusinou. Hodnoty nkterých 
analyt byly pod mezí detekce, což vedlo k závru, že by bylo vhodné k testovaným vzorkm 
vod pidat známou koncentraci sledovaných analyt, aby bylo možné stanovit všechny cílové 
analyty. Ke všem testovaným vzorkm vod byl pidán standardní pídavek o koncentraci 
20 µg·l-1 roztoku standardu. Namené koncentrace vzork s pídavkem standardu 
podrobených prekoncentranímu postupu jsou uvedeny v dalším sloupci. Jako poslední údaj 
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je vypotená návratnost sledovaných analyt ve vzorcích vod s pídavkem standardu, 
tuným písmem jsou zvýraznny návratnosti, které jsou v dobré shod se sorpcemi 
provedenými v destilované vod. 
Sorpní postup na Silikagelu-C18 byl proveden následujícím zpsobem: kondicionace 
byla provedena 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s upravenou hodnotou pH 6 nebo 8 
(uvedeno vedle analytu), 10 ml roztoku Zephyraminu o koncentraci 510-4 moll-1 s taktéž 
upravenou hodnotou pH 6 nebo 8. Pro samotnou sorpci byl k 50 ml roztoku vzorku vody 
naspikovaného 20 µg·l-1 roztoku standardu (každého sledovaného analytu) pidán 5-ti 
násobný hmotnostní nadbytek ALS (900 µg·l-1). Eluce byla provedena smsí ethanolu 
a acetonu v pomru 1:1 v prostedí 1 moll-1 HCl. Každý vzorek byl takovýmto zpsobem 
pipraven a následn analyzován tyikrát. 
Na základ výsledk uvedených v tabulce . 11 lze íci, že nejspolehlivji  je aplikovaný 
prekoncentraní postup úinný na 51V, u kterého je dosaženo návratností 89-100 % ve všech 
testovaných vzorcích vod. Velmi dobrých výsledk je dosaženo i pro 9Be, kde se návratnosti 
pohybovaly 89-103 %, krom vzorku z vysokohorského plesa, kde návratnost byla o 10 % 
nižší a pohybovala se kolem 80 %. Uspokojivých výsledk bylo dosaženo i pro 208Pb, 
u kterého se návratnosti v reálných vzorcích vod pohybovaly v rozmezí 70-83 % (tyto 
hodnoty odpovídají návratnostem dosaženým v destilované vod), krom vzorku z eky 
Plounice, kde návratnost dosáhla hodnoty pouze 54 %. U dvou vzork bylo dosaženo 
shody s teoretickou hodnotou návratnosti i u 89Y a to u vzorku z vysokohorského plesa 
a Turonské zvodn. U tech vzork bylo dosaženo o 10 % vyšší návratnosti oproti teorii pro 
238U. Bohužel u ostatních analyt nebylo dosaženo návratností sorpce zjištných pro 
optimální postup v destilované vod z dvod matriních efekt, které sorpci zabránily. Tyto 
efekty byly zejm již pi testování vlivu matriních prvk na návratnosti jednotlivých analyt. 













20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % µg·l−1 % 
9Be 6 102 ± 3 < LOD 15,9±0,2 80 < LOD 19,6±0,7 98
51V 6 99 ± 1 0,034±0,004 17,9±0,1 89 0,040±0,002 20,3±0,2 100
59Co 6 100 ± 1 0,030±0,001 1,5±0,1 7 0,064±0,001 0,2±0,1 1 
60Ni 6 108 ± 2 0,190±0,008 3,9±0,4 19 1,118±0,028 1,8±0,2 7 
89Y 8 68 ± 3 0,019±0,002 14,2±0,3 71 0,058±0,002 18,3±0,8 90 
111Cd 6 96 ± 1 0,059±0,003 2,7±0,2 13 0,037±0,001 0,5±0,1 2 
208Pb 6 79 ± 5 0,186±0,002 14,6±0,3 70 0,242±0,014 16,0±0,8 75
232Th 8 55 ± 4 < LOD 0,5±0,1 3 0,039±0,019 1,9±0,2 9 













20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % µg·l−1 % 
9Be 6 102 ± 3 < LOD 20,6±0,3 103 1,127±0,060 25,7±0,4 100
51V 6 99 ± 1 0,848±0,009 24,1±0,1 99 0,258±0,009 20,8±0,2 98
59Co 6 100 ± 1 0,075±0,005 0,4±0,1 2 5,734±0,032 0,6±0,1 1 
60Ni 6 108 ± 2 2,343±0,036 4,3±0,4 14 20,910±0,130 3,8±0,1 3 
89Y 8 68 ± 3 0,026±0,001 17,1±0,2 85 3,728±0,029 30,7±0,9 79
111Cd 6 96 ± 1 0,059±0,003 0,5±0,1 2 1,113±0,019 0,6±0,1 2 
208Pb 6 79 ± 5 7,602±0,364 31,4±0,9 54 0,021±0,005 16,7±0,3 83
232Th 8 55 ± 4 0,067±0,053 5,3±0,3 26 < LOD 6,4±0,5 32 








20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % 
9Be 6 102 ± 3 < LOD 17,8±0,5 89
51V 6 99 ± 1 0,043±0,003 19,7±0,1 97
59Co 6 100 ± 1 0,136±0,007 1,7±0,2 8 
60Ni 6 108 ± 2 1,509±0,002 4,2±0,1 15 
89Y 8 68 ± 3 < LOD 11,1±0,8 56 
111Cd 6 96 ± 1 0,014±0,002 2,9±0,4 14 
208Pb 6 79 ± 5 0,184±0,008 15,3±0,6 73
232Th 8 55 ± 4 < LOD 3,8±0,5 19 
238U 8 80 ± 2 0,011±0,001 13,7±1,1 68 
4. Optimální podmínky sorpce analyt na sorbentu Amberlit SDB-L 
Po optimalizaci všech parametr sorpce (vliv pH, tenzidu, eluní smsi a organických 
inidel) mohly být sestaveny optimální podmínky pro sorpci sledovaných analyt na 
nepolárním sorbentu typu Strata SDB-L. Nejvhodnjší postup pro kondicionaci je 10 ml 
ethanolu, 10 ml destilované vody upravené na píslušné pH (5 nebo 9), 10 ml 510-4 moll-1
roztoku tenzidu SDS (pH 5) nebo Septonexu® (pH 9) s taktéž upravenou hodnotou pH (5 
nebo 9). Pro samotnou sorpci analyt byl optimální roztok o celkovém objemu 50 ml 
s ptinásobným hmotnostním nadbytkem organického inidla PAR (900 µg·l-1) a 20 µg·l-1
standardu analyt, pH roztoku opt nastaveno na pH 5 nebo 9. Následn byla kolonka se 
sorbentem vždy propláchnuta 20 ml destilované vody. Zachycené analyty byly eluovány 
10 ml smsi ethanolu a 1 mol·l-1 HCl v pomru 1:1. Opt byla organická rozpouštdla ped 
samotným mením odpaena na teflonových miskách pod infraervenými lampami na 
zbytkový objem 1-2 ml, který byl poté kvantitativn peveden do odmrné baky a doplnn 
na konený objem 10 ml destilovanou vodou. Každý vzorek ve všech pedešlých 
i následujících mení byl vždy pipraven tyikrát, kvli statistickému zpracování výsledk.   
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4.1. Aplikace stanovení sledovaných analyt na vybrané vzorky reálných       
vod 
Pro studium sorpce sledovaných analyt na reálných vzorcích vod, byly využity získané 
pedchozí poznatky na sorbentu Strata SDB-L. Jednalo se o stejné vzorky vod, které jsou 
podrobn popsány pi sorpci sledovaných analyt na Silikagelu-C18 na stran . 23. 
Stanovené obsahy makroprvk (Na+, K+, Ca2+, Mg2+, Al3+ a Fe3+) jsou uvedeny v tabulce 
. 10 (strana . 23), koncentrace sledovaných analyt ve vzorcích vod mené pímo bez 
sorpního procesu jsou uvedeny v tabulce . 12. Všechny vzorky vod byly okyseleny pomocí 
kyseliny dusiné na koncentraci 0,5%. Dále jsou v tabulce . 12 uvedeny výsledky 
návratností pro jednotlivé analyty v reálných vzorcích vod. Sorpce byly provedeny na 
sorbentu Strata SDB-L, jelikož ze dvou testovaných nepolárních Amberlit, zde bylo 
dosaženo lepších výsledk návratností sorpce pro vtšinu sledovaných analyt. Vedle 
každého analytu je vždy uvedeno pH pi níž byla sorpce provedena. Koncepce tabulky 
s výsledky je totožná, jako u pedešlého sorbentu Silakagel-C18 a je uvedena na stran
. 23.  
Sorpní postup na sorbentu Strata SDB-L byl proveden následujícím zpsobem: 
kondicionace byla provedena 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s upravenou hodnotou 
pH 5 nebo 9 (uvedeno vždy vedle analytu), 10 ml roztoku tenzidu o koncentraci 510-4 moll-1
s taktéž upravenou hodnotou pH 5 (SDS) nebo 9 (Septonex®). Pro samotnou sorpci byl 
k 50 ml roztoku vzorku vody naspikovaného 20 µg·l-1 roztoku standardu (každého 
sledovaného analytu) pidán 5-ti násobný hmotnostní nadbytek ALS (900 µg·l-1). Eluce byla 
provedena smsí ethanolu a 1 moll-1 HCl v pomru 1:1. Každý vzorek byl takovýmto 
zpsobem pipraven a následn analyzován tyikrát. 
Na základ výsledk uvedených v tabulce . 12 lze íci, že nejspolehlivji  je aplikovaný 
prekoncentraní postup úinný u 59Co, u kterého je dosaženo návratností 96-103 % ve všech 
pti testovaných vzorcích vod. Dobrých výsledk je dosaženo i pro 9Be, kde se návratnosti 
sorpce pohybovaly v rozmezí 95-98 %, pouze pro vzorky z vysokohorského plesa a retenní 
nádrže (jedná se o velice isté vzorky bez velkého obsahu matriních prvk), pro tytéž 
vzorky vod bylo dosaženo dobrých výsledk i pro 111Cd 100-101 %, 208Pb 88-93 % a 238U 
81 % (ve vzorku z vodovodního ádu bylo dosaženo návratnosti 92 %). Bohužel u ostatních 
analyt nebylo dosaženo návratností sorpcí zjištných pro optimální postup v destilované 
vod z dvod matriních efekt, které sorpci znemožnily. Tyto efekty byly zejmé již pi 
testování vlivu matriních prvk na návratnosti jednotlivých analyt.
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20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % µg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 1 < LOD 19,0±0,3 95 < LOD 2,2±0,3 11 
51V 9 83 ± 3 0,034±0,004 3,3±0,2 16 0,040±0,002 1,2±0,4 6 
59Co 9 94 ± 1 0,030±0,001 20,3±0,1 101 0,064±0,001 20,4±0,2 100
60Ni 9 96 ± 1 0,190±0,008 60,4±1,0 302 1,118±0,028 42,3±0,6 165 
89Y 5 58 ± 3 0,019±0,002 16,6±0,3 83 0,058±0,002 17,9±0,8 88 
111Cd 5 94 ± 1 0,059±0,003 20,1±0,2 101 0,037±0,001 0,6±0,1 3 
208Pb 5 87 ± 2 0,186±0,002 18,6±0,2 93 0,242±0,014 13,5±0,5 64 
232Th 9 43 ± 4 < LOD 4,6±0,4 23 0,039±0,019 9,6±0,2 48 












20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % µg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 1 < LOD 1,0±0,1 5 1,127±0,060 2,0±0,1 8 
51V 9 83 ± 3 0,848±0,009 0,7±0,1 3 0,258±0,009 1,0±0,1 5 
59Co 9 94 ± 1 0,075±0,005 20,1±0,2 99 5,734±0,032 46,7±0,4 96
60Ni 9 96 ± 1 2,343±0,036 40,4±0,7 127 20,910±0,130 81,5±1,5 65 
89Y 5 58 ± 3 0,026±0,001 7,5±0,6 37 3,728±0,029 19,3±0,6 50 
111Cd 5 94 ± 1 0,059±0,003 0,4±0,1 2 1,113±0,019 1,1±0,1 4 
208Pb 5 87 ± 2 7,602±0,364 8,8±0,2 15 0,021±0,005 14,4±0,7 72 
232Th 9 43 ± 4 0,067±0,053 3,7±0,2 18 < LOD 4,7±0,5 24 








20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 1 < LOD 19,6±0,4 98
51V 9 83 ± 3 0,043±0,003 3,2±0,4 16 
59Co 9 94 ± 1 0,136±0,007 20,7±0,2 103
60Ni 9 96 ± 1 1,509±0,002 67,5±0,6 337 
89Y 5 58 ± 3 < LOD 15,5±0,4 77 
111Cd 5 94 ± 1 0,014±0,002 20,0±0,2 100
208Pb 5 87 ± 2 0,184±0,008 17,7±0,3 88
232Th 9 43 ± 4 < LOD 5,8±0,2 29 
238U 9 79 ± 1 0,011±0,001 16,1±0,5 81
5. Optimální podmínky sorpce analyt na sorbentu XAD-7
Po optimalizaci všech parametr sorpce (vliv pH, tenzidu, eluní smsi a organických 
inidel) mohly být sestaveny optimální podmínky pro sorpci sledovaných analyt na 
nepolárním sorbentu typu XAD-7. Nejvhodnjší postup pro kondicionaci je 10 ml ethanolu, 
10 ml destilované vody upravené na píslušné pH (5 nebo 8), 10 ml 510-4 moll-1 roztoku 
tenzidu SDS o hodnot pH 5 nebo 10 ml 510-4 moll-1 roztoku tenzidu Zephyraminu 
o hodnot pH 8. Pro samotnou sorpci analyt je optimální roztok o celkovém objemu 50 ml 
s ptinásobným hmotnostním nadbytkem organického inidla APDC 900 µg·l-1 pi pH 5 nebo 
900 µg·l-1 organického inidla PAR pi pH 8. Následn byla kolonka se sorbentem vždy 
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propláchnuta 20 ml destilované vody. Zachycené analyty byly eluovány smsí ethanolu 
a acetonu v pomru 1:1 v prostedí 1 mol·l-1 HCl. Eluát byl ped samotným mením odpaen 
na teflonových miskách pod infraervenými lampami na zbytkový objem 1-2 ml, který byl 
poté kvantitativn peveden do odmrné baky a doplnn na konený objem 10 ml 
destilovanou vodou.    
5.1. Aplikace stanovení sledovaných analyt na vybrané vzorky reálných 
vod 
Pro studium prekoncentrace sledovaných analyt v reálných vzorcích vod na sorbentu 
XAD-7 byly využity pedchozí získané poznatky na sorbentech Silikagelu-C18 a Strata SDB-
L. Jednalo se o totožné vzorky vod, které byly podrobn popsány pi sorpci sledovaných 
analyt na Silikagelu-C18 (strany . 23). 
Stanovené obsahy makroprvk (Na+, K+, Ca2+, Mg2+, Al3+ a Fe3+) jsou uvedeny v tabulce 
. 10 (strana . 23). Všechny vzorky vod byly okyseleny pomocí kyseliny dusiné na 
koncentraci 0,5%. 
V následující tabulce . 13 jsou uvedeny výsledky návratnosti pro sledované analyty 
v reálných vzorcích vod. Sorpce byly provedeny na stedn polárním sorbentu XAD-7. Opt 
je koncepce tabulky s výsledky totžná jako na stran . 23. 
Sorpní postup na sorbentu XAD-7 byl proveden následujícím zpsobem: kondicionace 
byla provedena 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s upravenou hodnotou pH 5 nebo 8 
(uvedeno vždy vedle analytu), 10 ml roztoku tenzidu o koncentraci 510-4 moll-1 s taktéž 
upravenou hodnotou pH 5 (SDS) nebo 8 (Zephyramin). Pro samotnou sorpci byl k 50 ml 
roztoku vzorku vody s pídavkem standardu 20 µg·l-1 (každého sledovaného analytu) pidán 
5-ti násobný hmotnostní nadbytek APDC (900 µg·l-1 pi pH 5) nebo 5-ti násobný hmotnostní 
nadbytek PAR (900 µg·l-1 pi pH 8). Eluce byla provedena smsí ethanolu a acetonu 
v pomru 1:1 v prostedí 1 moll-1 HCl.  
Na základ výsledk uvedených v tabulce . 13 lze íci, že nejspolehlivji  je aplikovaný 
prekoncentraní postup úinný na 59Co, u kterého je dosaženo návratností 89-97 % ve všech 
pti testovaných vzorcích vod. Ve tech vzorcích z pti (Pleso, Retenní nádrž a Turonská 
zvode) lze bez problému stanovit 208Pb a to v návratnostech 90-91 %, piemž návratnost 
v destilované vod se pohybuje kolem 86 %. Obdobná je situace pro 111Cd, které lze stanovit 
pouze ve dvou vzorcích Plesa a Retenní nádrže s návratností sorpce 92-96 % (hodnota 
optimálního sorpního procesu pro porovnání je 96 %). V tchto vzorcích lze spolehliv
stanovit i 238U, kde bylo dosaženo návratnosti v obou pípadech 88 %, což odpovídá 
optimálnímu procesu u nhož návratnost sorpce byla 86 %. V nejistším testovaném vzorku 
Plesa bylo možné ješt stanovit 60Ni, jehož návratnost byla 90 % (optimální proces 93 %) 
a 89Y, jehož návratnost byla 72 % (za optimálních podmínek 65 %). Ostatní analyty nebylo 
možné ve vzorcích stanovit, vlivem již vysokého obsahu matriních prvk, které zabránily 
prekoncentraci sledovaných analyt. 
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20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % µg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 2 >LOD 3,3±0,1 17 >LOD 0,4±0,1 2 
51V 8 17 ± 1 0,14±0,01 2,9±0,2 14 0,09±0,01 1,8±0,1 9 
59Co 8 96 ± 2 0,12±0,02 19,2±0,1 93 0,08±0,02 18,6±0,4 91
60Ni 8 93 ± 5 >LOD 17,9±0,2 90 0,36±0,01 10,2±0,7 47 
89Y 5 65 ± 2 >LOD 14,3±0,3 72 >LOD 8,1±0,8 41 
111Cd 5 93 ± 2 0,14±0,03 19,0±0,5 92 0,05±0,01 0,7±0,1 3 
208Pb 5 86 ± 2 >LOD 18,0±0,2 90 >LOD 8,0±0,5 40 
232Th 8 76 ± 3 >LOD 9,2±0,1 46 >LOD 2,0±0,3 10 












20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % µg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 2 >LOD 0,3±0,1 2 1,63±0,08 0,5±0,1 2 
51V 8 17 ± 1 1,83±0,01 1,4±0,1 5 0,77±0,02 1,7±0,1 7 
59Co 8 96 ± 2 0,14±0,01 19,3±0,3 93 5,37±0,01 41,5±0,4 89
60Ni 8 93 ± 5 2,02±0,03 21,6±1,2 72 16,09±0,04 21,5±0,6 21 
89Y 5 65 ± 2 0,02±0,01 3,4±0,3 17 5,77±0,01 4,8±0,6 9 
111Cd 5 93 ± 2 >LOD 0,5±0,1 3 0,86±0,02 3,6±0,7 15 
208Pb 5 86 ± 2 0,05±0,01 5,7±0,7 28 0,03±0,01 18,4±0,5 91
232Th 8 76 ± 3 >LOD 4,9±0,1 25 >LOD 2,9±0,4 15 








20 µg·l−1 Návratnost 
% µg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 2 >LOD 9,5±0,4 48
51V 8 17 ± 1 0,05±0,01 3,6±0,2 18 
59Co 8 96 ± 2 0,09±0,01 19,8±0,1 97
60Ni 8 93 ± 5 1,17±0,02 17,5±0,4 68 
89Y 5 65 ± 2 >LOD 5,5±0,4 28 
111Cd 5 93 ± 2 >LOD 19,2±0,4 96
208Pb 5 86 ± 2 >LOD 18,1±0,2 90
232Th 8 76 ± 3 >LOD 6,2±0,3 31 




Práce byla zamena na prekoncentraní techniky pro stanovení analyt, mením 
konkrétních izotop: 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb, 232Th a 238U, na modifikovaných 
pevných sorbentech ve spojení s finálním stanovením na ICP-MS. Všechny stanovované 
analyty se v pírodních vodách vyskytují ve velmi nízkých koncentracích, ve kterých není 
možné je asto zmit bžnými analytickými metodami. Proto je nezbytné provést bu
prekoncentraci a nebo vzorky mit na pístrojích s velmi nízkými detekními limity. Takovým 
pístrojem je práv ICP-MS, avšak jeho použití je limitováno jednak vysokými poizovacími a 
následn i provozními náklady. Pro úely zvýšení úinnosti prekoncentraního procesu byla 
použita rzná organická inidla a tenzidy, vytváející se sledovanými analyty komplexy, 
pípadn iontové asociáty, které jsou na sorbentech zachyceny. 
Vlastnímu studiu sorpce pedcházela optimalizace pímého stanovení 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 
89Y, 111Cd, 208Pb, 232Th a 238U pomocí ICP-MS. V prvním kroku byly vybrány vhodné izotopy 
sledovaných analyt. Následn byly vybrány vhodné vnitní standardy (200 µg·l-1) pro 
jednotlivé analyty:  6Li pro 9Be, 45Sc (51V), 72Ge (59Co, 60Ni, 89Y), 103Rh (111Cd), 209Bi (206Pb, 
207Pb, 208Pb, 232Th a 238U). Pozornost byla dále vnována vlivu minerálních kyselin použitých 
v eluní smsi (HCl, HNO3), vlivu pítomnosti tenzid (Septonexu
®) a organických inidel 
(Amonium pyrrolidindithiokarbamátu, 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny, sodné soli               
1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny a 4-(2-pyridylazo)resorcinolu) a vlivu 
matriních prvk na intenzitu signálu pístroje ICP-MS. 
Pro prekoncentraci analyt byl použit polární Silikagel, dále ti modifikované Silikagely-
C18, -C8 a -Fenyl. Na Silikagelu-C18 byla otestována vhodná eluní sms, která byla 
následn využita u všech modifikovaných Silikagel, Pro polární Silikagel byl test eluních 
smsí poveden zvláš	. Další sorbenty, použité pro prekoncentraci, byly rzné typy Amberlit. 
Jednalo se o nepolární Amberlit XAD-16 a Strata SDB-L  a stedn polární Amberlit XAD-7 
(pro nepolární Amberlity byl test eluních smsí proveden na sorbentu Strata SDB-L, zvláš	
byl test proveden pro Amberlit XAD-7). Následn byl testován vliv kationtového (Septonex®, 
Zephyramin, Ajatin), aniontového (dodecylsíran sodný) a neiontového tenzidu (Brij 35). 
Pokud byl tenzid pidán do sorpního procesu, byl aplikován vždy v kondicionaním kroku.  
Na základ výsledk získaných pro všechna mení byl vybrán vždy jeden zástupce 
a podroben dalšímu podrobnjšímu testování, konkrétn se jednalo o Silikagel-C18, Stratu 
SDB-L a Amberlit XAD-7. U takového sorbentu byl testován vliv matriních prvk K+, Na+, 
Ca2+, Mg2+, Al3+, Fe3+, NH4
+ a aniont SO4
2-, PO4
3-, Cl-, HCO3
- na úinnost sorpce. Následn
byly optimalizované postupy aplikovány na reálné vzorky pírodních i prmyslových vod. 
Jelikož byly koncentrace vždy alespo jednoho sledovaného analytu ve vzorcích pod mezí 
detekce, bylo pikroeno k pídavku standardu sledovaných analyt k reálným vzorkm vod. 
Ze skupiny Silikagel byl vybrán Silikagel-C18, u kterého bylo dosaženo nejvyšších 
návratností sorpce pro vtšinu analyt za použití organického inidla sodné soli                
1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny. Optimální postup byl zvolen dvojí, jelikož je 
stanovován vtší poet analyt odlišných vlastností, nebylo možné dosáhnout uspokojivé 
sorpce pi jedné hodnot pH pro všechny sledované analyty. Z tohoto dvodu byly použity 
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dv optimální hodnoty pH 6 a 8. Ty byly dále testovány a v závru aplikovány na reálné 
vzorky vod. Návratnosti pro jednotlivé analyty za optimálních podmínek byly pro 9Be 102 % 
(pH 6), 51V 99 % (pH 8), 59Co 100 % (pH 6), 60Ni 108 % (pH 6), 89Y 68 % (pH 8), 111Cd 96 % 
(pH 6), 208Pb 79 % (pH 6), 232Th 55 % (pH 8) a 238U 80 % (pH 8). 
Pi aplikaci optimálního postupu na reálné vzorky vod bylo dosaženo velmi dobrých 
výsledk pro 51V, kde bylo dosaženo u všech testovaných vzork návratnosti v rozmezí 89-
100 %, což se shoduje s 99% návratností sorpce referenních vzork vod (destilovaná voda 
s pídavkem standardu analyt). Postup mže být použitelný i pro 9Be, kde bylo u ty z pti 
vzork dosaženo návratnosti 89-103 %, což je v souladu s testy na laboratorn pipraveném 
vzorku vody, kde bylo dosaženo 102 % návratnosti. Ve tyech z pti vzork je možné 
spolehliv stanovit i 208Pb, u kterého bylo dosaženo návratnosti sorpce v rozmezí 70-83 %, 
za optimálních podmínek inila návratnost pro 208Pb z referenního vzorku vody 79 %. 
U tech vzork bylo možné také stanovit 238U, pro který vycházela návratnost o 10 % vyšší 
než dosažená návratnost za optimálních podmínek z laboratorn pipraveného referenního 
vzorku vody, ta inila 80 %. U dvou vzork z vysokohorského plesa a turonské zvodn bylo 
dosaženo i dobré shody návratnosti pro 89Y 71-79 %, piemž návratnost sorpce za 
optimálních podmínek byla kolem 68 %. U ostatních analyt bohužel nebylo dosaženo dobré 
shody návratností sorpce pro reálné a referenní vzorky vod, a to pravdpodobn z dvodu 
vlivu pítomnosti matriních prvk, které již pi testování v laboratorn pipravených vzorcích 
vykazovaly znaný vliv na nkteré sledované analyty (nap. 59Co, 60Ni, 111Cd). 
Ze dvou testovaných nepolárních amberlit XAD-16 a Strata SDB-L, byl na základ
vyšších návratností pro sledované analyty vybrán sorbent Strata SDB-L. Návratnosti analyt
byly pi rzných hodnotách pH rzné pro velkou škálu analyt, byly tedy opt zvoleny dvojí 
podmínky sorpce (pH 5 a 9). Návratnosti sledovaných analyt pro sorpci za optimálních 
podmínek provedené v destilované vod byly pro 9Be 98 % (pH 5), 51V 83 % (pH 9), 59Co 
94 % (pH 9), 60Ni 96 % (pH 9), 89Y 58 % (pH 5), 111Cd 94 % (pH 5), 208Pb 87 % (pH 5), 232Th 
43 % (pH 9) a 238U 79 % (pH 9). 
Pi aplikaci optimálního postupu na reálné vzorky vod bylo dosaženo nejlepších 
návratností pro 59Co a to ve všech testovaných vzorcích vod. Návratnost sorpce se 
pohybovala v rozmezí 96-103 %. Dále bylo dosaženo uspokojivých návratností pro nkteré 
další analyty, ale pouze v nkterých reálných vzorcích vod. To platí nap. pro 9Be, kde bylo 
dosaženo návratnosti 95-98 %, ale pouze pro vzorky z vysokohorského plesa a retenní 
nádrže. Pro stejné vzorky vod bylo dosaženo dobrých výsledk i pro 111Cd 100-101 %, 208Pb 
88-93 % a 238U 81 % (ve vzorku z vodovodního ádu bylo dosaženo návratnosti 92 %). 
Uvedené analyty bylo možné stanovit pouze v tchto dvou vzorcích vod, pravdpodobn
z dvodu nízké koncentrace matriních prvk. U ostatních vzork vod to z hlediska vyšších 
obsah matriních prvk nebylo možné. Pro další sledované analyty 51V, 60Ni, 89Y a 232Th 
nebylo dosaženo uspokojivých výsledk ani v jednom testovaném vzorku vod a proto je tento 
sorpní postup v reálných podmínkách pro tyto analyty nepoužitelný.  
Jako poslední sorbent, který byl podroben detailnjšímu testování, byl stedn polární 
sorbent XAD-7. Tak jako u pedešlých sorbent byly vytvoeny dva optimální postupy sorpce 
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pro skupinu prvk s vyššími návratnostmi pi nižší hodnot pH 5 (9Be, 89Y, 111Cd a 208Pb) 
a skupinu analyt, u nichž je dosaženo vyšších návratností pi vyšší hodnot pH 8 (51V, 59Co, 
60Ni, 232Th a 238U). Návratnosti sorpcí provedených za optimálních podmínek v destilované 
vod byly pro 9Be 98 % (pH 5), 51V 17 % (pH 8), 59Co 96 % (pH 8), 60Ni 93 % (pH 8), 89Y 
65 % (pH 5), 111Cd 93 % (pH 5), 208Pb 86 % (pH 5), 232Th 76 % (pH 8) a 238U 86 % (pH 8). 
Pi aplikaci optimálního postupu na reálné vzorky vod bylo dosaženo nejspolehlivjších 
návratností v pípad 59Co, u nhož se návratnosti pohybovaly v rozmezí 89-97 % a to 
ve všech pti testovaných vzorcích vod. Ve tech vzorcích z celkového potu pti vzork lze 
bez problém stanovit i 208Pb a to v návratnostech 90-91 %, což je ve velmi dobré shod se 
sorpcí provedenou za optimálních podmínek v laboratorn pipraveném vzorku vody, kde 
byla návratnost 86 %. 111Cd je možné stanovit pouze ve dvou vzorcích z vysokohorského 
plesa a retenní nádrže, s návratností sorpce 92-96 % (hodnota optimálního sorpního 
procesu je 96 %). V tchto vzorcích lze spolehliv stanovit i 238U, u kterého bylo dosaženo 
návratnosti v obou pípadech 88 %, což odpovídá optimálnímu procesu u nhož návratnost 
sorpce byla 86 %. V nejistším testovaném vzorku z vysokohorského plesa bylo možné ješt
stanovit i 60Ni, jehož návratnost byla 90 % (optimální proces 93 %) a 89Y, jehož návratnost 
byla 72 % (za optimálních podmínek 65 %). Ostatní analyty nebylo možné ve vzorcích 
stanovit, vlivem již vysokého obsahu matriních prvk, které zabránily prekoncentraci 
sledovaných analyt. 
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SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK 
8-HQS  8-hydroxychinolin-5-sulfonová kyselina 
AAS  Atomová absorpní spektrometrie 
ALS  Sodná sl 1,2-dihydroxyantrachinonu-3-sulfonové kyseliny 
APDC  Amonium pyrolidindithiokarbamát 
Brij 35   Polyoxyethylen-23-dodecyletheru 
CDTA Kyselina 1,2-diaminocyklohexantetraoctová  
CRM Certifikovaný referenní materiál 
ET-AAS Atomová absorpní spektrometrie s elektrotermickou atomizací 
FAAS Plamenová atomová absorpní spektrometrie 
GFAAS Atomová absorpní spektrometrie s grafitovou píckou 
ICP-MS Hmotnostní spektrometrie s indukn vázaným plazmatem 
ICP-OES Optická emisní spektrometrie s indukn vázaným plazmatem 
PAR  4-(2-Pyridylazo)resorcinol  
PS-DVB Polystyren-divinylbenzen 
PTFE Polytetrafluorethylen 
SDS  Dodecylsíran sodný 
Septonex® Ethoxykarbonylpentadecyltrimethylamonium bromid 
SPE Extrakce pevnou fází (Solid Phase Extraction) 
UV-VIS Spektrometrie ve viditelné i ultrafialové oblasti 
XAD Amberlit 
XRF Rentgenová flourescenní spektrometrie 
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ABSTRAKT
Práce byla zamena na prekoncentraní techniky pro stanovení 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 
111Cd, 208Pb, 232Th a 238U na modifikovaných pevných sorbentech ve spojení s finálním 
stanovením na hmotnostním spektrometru s indukn vázaným plazmatem (ICP-MS). 
V prvním kroku byly optimalizovány provozní parametry ICP-MS. Všechna mení byla 
provádna za použití vnitních standard o koncentraci 200 µg·l-1 každého prvku. Byly 
vybrány: 6Li pro 9Be, 45Sc (51V), 72Ge (59Co, 60Ni, 89Y), 103Rh (111Cd), 209Bi (206Pb, 207Pb, 208Pb, 
232Th a 238U). Následn byl testován vliv minerálních kyselin (HCl, HNO3), vliv pítomnosti 
tenzid (Septonex®, Zephyramin, Ajatin, Brij 35 a dodecylsíran sodný), organických inidel 
(Amonium pyrolidindithiokarbamát, 8-Hydroxy-5-sulfonová kyselina, 1,2-Dihydroxy-
antrachinon-3-sulfonová kyselina a 4-(2-Pyridylazo)resorcinol) a jako poslední byl sledován 
vliv matriních prvk na intenzitu signálu pístroje. 
Pro prekoncentraci analyt byl použit polární Silikagel a modifikované nepolární Silikagely 
(Silikagel-C18, C8 a Fenyl). Dále byla experimentální ást vnována prekoncentraci kov na 
dvou nepolárních Amberlitech (Strata SDB-L, XAD-16) a jednom stedn polárním Amberlitu 
XAD-7.  
U všech sorbent byly testovány sorpce v pítomnosti všech typ výše zmínných tenzid
v ovené koncentraci 5·10-4 mol·l-1. Tenzidy byly aplikovány vždy v prbhu kondicionace 
sorbentu. Dále byly testovány vhodné kombinace tenzidu a organického inidla pro zvýšení 
návratnosti sorpce sledovaných analyt. Organická inidla byla testována vždy v optimálním 
množství ptinásobného hmotnostního nadbytku oproti sledovaným analytm, což odpovídá 
koncentraci 900 µg·l-1. Organické inidlo bylo vždy pidáno do sorbovaného vzorku ped 
zavedením roztoku na sorbent. Taktéž byly testovány rzné eluní smsi, a to jak jejich 
složení, tak i objem nezbytný pro kvantitativní eluci analyt. 
Na základ výsledk byl vybrán ze skupiny sorbent s podobnými vlastnostmi, vždy jeden 
zástupce, u kterého bylo dosaženo nejvyšších návratností pro vtšinu analyt. Ze skupiny 
Silikagel bylo nejvyšších návratností dosaženo na Silikagelu-C18, z nepolárních Amberlit
byl zvolen sorbent Strata SDB-L a stedn polární Amberlit XAD-7. Na takto vybraných 
sorbentech byl testován vliv vybraných matriních prvk a aniont na úinnost sorpce. 
Optimalizovaný postup byl aplikován na reálné vzorky pírodních a prmyslových vod.  
V experimentální ásti této disertaní práce jsou analyty vždy oznaeny konkrétními 
izotopy, které byly meny pomocí ICP-MS. Samozejm prekoncentraním technikám 
podléhají všechny izotopy sledovaných analyt. 
